ABSTRAKT

Univerzita Karlova v Praze, Farmaceuticka fakulta v Hradci Kralové
Katedra analytické chemie

Kandidat: Agata Birkova

Skolitel: PharmDr. Ludmila Matysova, Ph.D.

Nazev diplomové prace: Optimalizace a vyvoj HPLC metody pro stanoveni diklofenaku sodného
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V této diplomové praci byla optimalizovana a validovana HPLC metoda pro stanoveni diklofenaku
sodného (DF) a jeho degrada¢niho produktu 1-(2,6-dichlorfenyl)indolin-2-onu (DPI) v tabletach. DF
produkt DPI vznika v 1€kovych formach pti del§im skladovani, zejména po expozici svétlem a teplem.
Pti vyvoji metody se vychazelo z metody vyvinuté na Farmaceutické fakulté Univerzity Karlovy pro
stanoveni DF, jeho degrada¢niho produktu a konzervacnich latek v topickém emulgelu. Metoda byla
optimalizovana pro stanoveni v tabletach. Byla zvolena monoliticka kolona Chromolith® Performance
RP-18e (100x3 mm, Merck) a vnitini standard flurbiprofen. Mobilni fazi ptedstavovala smés
methanolu a vodného roztoku kyseliny fosforecné o pH 2,5 v poméru 65:35 s prutokem 1 ml/min.
Detekce probihala pfi 254 nm UV detektorem. Byla testovana uc¢innost chromatografického systému a
metoda byla validovana. Byly ovéfeny tyto parametry: ptesnost metody (relativni smérodatna
odchylka RSDg, pro DPI 0,96%, pro DF 0,46 %), linearita (linearni zavislost pro DPI prokazana
v koncentraci 0,05-0,5 mg/ 100 ml, rovnice regresni pfimky y = 0,4202x + 0,0019, R = 0,99978,
pro DF 10-35 mg/ 100 ml, y = 0,2788x — 0,09, R = 0,99951), spravnost (pouze pro DF metodou
standardniho ptidavku s RSDg, 0,90% a hodnotou vytéznosti v rozmezi 100,51 az 102,78), pro
degradaéni produkt DPI byla stanovena nejniz§i detekovatelna koncentrace 0,0028 mg.I" a jako
kvantitativni limit koncentrace 0,0095 mg.I".Dale byla testovana robustnost a selektivita. Dle
vysledki validace lze usuzovat, ze metoda poskytuje pfesné a spravné vysledky a je vhodna pro
stanoveni diklofenaku sodného a jeho degradacniho produktu v ptipravku Veral tablety. Vyuziti

monolitické kolony snizilo ¢as analyzy o 75 % (pivodni metoda < 17 min, nyni < 4 min).



